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Beschreibung 

Enzym-Vorgranulat fur Tierfuttermittel-Granulate 



Die Erfindung betrifft die Herstellung eines aktivitats- 
stabilen Enzym-Vorgranuiates , das dem Zweck dient, in Teilchen 
eines Tierf uttermittel-Granulates eingearfoei tet zu werden . Wei- 
terhin betrifft die Erfindung die nach den Herstellverf ahren 
erhaltenen aktivi tatss tabilen Vorgranulate zur Einarbeitung in 
Tierfuttermittel-Granulate . 

Der Einsatz von Enzymen in Tierf uttermittein ermoglicht 
eine bessere Verwertbarkei t der im Tierfutter enthaltenen ^Tahr- 
stoffe, da durch den Zusatz von Enzymen die Verwertung von 
nicht vollstandig oder schwer verdaulichen Bes tandteilen fur 
das Tier erleichtert wird. Die Enzym-Zugabe zum Tierf utterrait- 
tel erweist sich hierbei als ein wirkungsvolles Mittel, um 
Futtermittel in unkonventioneller und preiswerter Zubereitung 
zu entwickeln. die eine optimale Ausnutzung der im Futtermittel 
enthaltenen Nalirstoffe gewahrleisten . Daiuit wird es moglich, 
preiswerte Rohmaterialien wie Getreide, Bohnen oder andere 
Samen in optimaler Weise fiir die Herstellung von qualitativ 
hochwertigen Futtermittelkomponenten. die insbesondere auch fur 
Jungtiere geeignet sind, zu verwenden . Fiir die Anwendung von 
Enzymen in Tierf uttermittein steht eine umfangreiche Anzahl von 
Enzymen zur Verfiigung, die spezieile Enzymakt ivi taten zum Abbau 
von speziellen Futtermi ttelbestandteilen wie z.B. Glukane, 
Starke, Proteine, pekt inahnliche Polysaccharide, Phytinsaure, 
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Galactomannane, Galac toarabane . Polygalacturone. Raf f inose. 
Stachyose, Hemicellulose , Cellulose, Pentosane and andere Nahr- 
bes tandteile aufweisen. Tier f uttermi t tel liegen hauf ig als 
Granulate, d.h. als grobere oder kornige Haufwerke vor; der 
Tierfuttermittel-Fachmann spricht dann oft von '* Futtermi ttel- 
Pellets", auch wenn die Form der Granulat-Teilchen nicht im 
eigentlichen Sinne des Wortes "Pellet" { kugel f ormiges Teilchen) 
ausgerundet ist. Die Enzyme konnen hierbei dem Fut termit tel , 
einer Vormischung desselben oder auch einem Vermischungs- 
bestandteil zugemischt oder aber in Granulate dieser Bestand- 
teile eingearbeitet werden. Granulierte Enzym-Produkte konnen 
sehr leicht mit den Futtermi ttelkomponenten vermischt werden, 
soweit diese Enzym-Granulate auf gewohnlichen Futtermit telkom- 
ponenten basieren, wie z.B. Weizen oder Sojaflocken. Im Stand 
der Technik sind auch Verfahren bekannt, die geloste Enzyme auf 
Futtermittelteilchen in einem FlieS^bett, in einem bewegten oder 
geriihrten Bett aufspruhen und nachfolgend gegebenenf alls trock- 
nen. Machteilig ist hierbei, dafi oftmals eine unerwunschte 
Verkeimung des Futtermittels beobachtet wird. Weiterhin kann es 
erwiinscht sein, die Enzyme direkt in die Teilchen eines Tier- 
futtermittel-Granulates einzuarbeiten, urn eine moglichst inten- 
sive und homogene Vermischung des Enzyms in den Teilchen des 
Tierfuttermittel-Granulates selbst zu erzielen. Bei der Her- 
stellung eines solchen Futtermi ttel-Granulates werden daher die 
gewunschten Bestandteile des Tier futtermittels mit einer Enzym- 
zubereitung gemischt, die Mischung nachfolgend durch Bedusen 
mit Dampf konditioniert und anschlieS^end daraus iiber Extrusion 
Strangschnittlinge erzeugt. Bei der Herstellung solcher Tier- 
f uttermi ttel-Granulate werden die zugesetzten Enzyme jedoch 
einer hohen Temperaturbeanspruchung und einer hohen Druckbean- 
spruchung und Reibungs- und Scherkraften ausgesetzt. Dadurch 
wird die ursprungliche Enzymaktivitat oftmals nicht nur sehr 
beeintrachtigt . sondern geht oftmals sogar vollstandig ver- 
loren . 

Es bestand daher die Aufgabe, eine geeignete Verfahrens- 
weise zur Formulierung von Futtermi ttelenzymen berei tzus tellen , 
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um die vorstehenden Nachteile zu beheben und um es zu ermog- 
lichen, die Enzyme ohne wesentliche Akt ivitatsver lus te in die 
Teilchen eines Tierf ut termi t tel-Granulates homogen einzuarbei- 
ten . 

Die Aufgabe wird geldst durch das im Anspruch 1 angegebene 
Verfahren sowie durch die nach diesen Verfahren herges tell ten 
akt ivi tatsstabilen Enzym-Vorgranul te gemaE Anspruch 16 sowie 
die im Anspruch 18 angegebene Verwendung. Zweckma&ige Ausge- 
staltungen des erf indungsgemaSen Verfahrens sind in den Unter- 
anspriichen 2 bis 15 und im Hinblick auf das erf indungsgemaSe 
Enzym- Vorgranula t im Unteranspruch 17 wiedergegeben . 

DemgemaE wird durch die Erfindung ein Verfahren zur Her- 
stellung eines aktivi tatsstabilen Enzym-Vorgranulates bereitge- 
stellt, welches zur Einarbeitung in die Teilchen eines Tier- 
f uttermittel-Granulates dient, wobei sich das er f indungsgemaEe 
Verfahren dadurch auszeichnet, daS man zunachst eine Feucht- 
granulat herstellt, indem man 

0,01 bis 20 Gew. -Telle Enzym oder Enzymgemisch (berechnet als 
Trockensubs tanzgehal t des eingesetzten Enzympraparates ) , 
80 bis 99,99 Gew. -Telle (inklusive Feuchtegehal t > einer organi- 
schen Mehltype mit einem Ausmahlungsgrad von 30 % bis 100 %, 
wobei die Mehltype durch Ausmahlen einer, gegebenenf alls zuvor 
gewaschenen und/ oder gereinigten, mit trockenem Heifidampf be- 
handelten Mehlquelle gewonnen wurde , 

und wobei sich die Gew. -Telle des Enzyms oder Enzymgemisches 
und der Mehltype auf 100 Gew. -Telle sxjmmieren, 

gewunschtenf alls bis zu insgesamt 20 Gew. -Telle Granulierhilf s- 
stof fe (berechnet als wasserfreie Granulierhilf sstof f e) , 

unter Verwendung einer berechneten Menge Wasser, die zur Ein- 
stellung eines Feuchtegehal tes im Feuchtgranulat von 20 bis 
50 Gew.-% (bezogen auf die Suinine der Bestandteile des Feucht- 
granulates als 100 Gew.-%) ausreicht. 
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in einem Schnellmischer durch intensives Mischen zu einem kle- 
befreien Feuchtgranulat mit gewtinschtem Korngrol?.enbereich auf- 
baut., 

man das derart erhaitene Feuchtgranulat trocknet und nachfoi- 
gend gevainschtenf alls noch durch Siebung von Unter- und/oder 
tiberkorn befreit. Der Begriff "klebefrei" bedeutet hierbei, daE 
das Feuchtgranulat nicht mehr an den Mischeinr ich tungen oder 
der Mischerwand anhaftet. 

In einer zweckinaf?.igen Ausges taltung der Erfindung zexchnet 
sich das vorstehende Verfahren dadurch aus , dafl. man zur Her- 
stellung des Feuchtgranulates 

0,01 bis 10 Gew, -Telle Enzym oder Enzymgemisch , vorzugsweise 

2 bis 7 Gew. -Telle Enzym oder Enzymgemisch , 

90 bis 99,99 Gew. -Telle Mehltype, vorzugsweise 93 bis 

98 Gew. -Telle Mehltype, 

gewunschtenf alls bis zu insgesamt 15 Gew. -Telle, vorzugsweise 
0,5 bis 5 Gew. -Telle, Granulierhilf ss tof f e , 

und eine berechnete Menge Wasser einsetzt, die zur Einstellung 
eines Feuchtegehal tes von 25 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise von 25 
bis 35 Gew.-%, im Feuchtgranulat ausreicht. 

GemafL der Erfindung werden organische Mehle (also Mehle 
aus organischen Grunds tof f en ) bestimmten Types eingesetzt. Die 
Bezeichnung organisches Mehl" umfa£>t hierbei im Rahmen der 
Erfindung alle mehr oder weniger zerkleinerten, pulver f ormigen 
bis feinkornigen Produkte, die durch Zerkleinern (Mahlen) aus 
festen organischen Materialien naturlichen Ursprungs (Mehlquel- 
le) gewonnen wurden . ZweckmaEigerweise werden im erfindungs- 
gema&en Verfahren organische Mehle eingesetzt, die man durch 
Mahlen von Ge treidekornern , Leguminosenf riichten und/oder Fruch- 
ten der Familie Malvaceae (z.B. Baumwollsamen ) erhalt. Die 
vorzugsweise im Rahmen der Erfindung als Mehlquelle dienenden 



wo 97/42837 



PCT/EP97/02306 



5 

Getreide s ind insbesondere Weizen oder Roggen, aber auch Ger- 
ste, Hafer, Reis und Mais sowie Sorghiom und andere Hirse-Arten 
kdnnen eingesetzt werden. Obwohl Buchweizen an sich nicht zu 
den Getreidearten gehort ( Knoterichgewachs ) , konnen dessen 
bucheckeralinliche Mehlfruchte ebenfalis im Rahmen der Erfindung 
ais Mehiqiielle eingesetzt werden; dies gilt insbesondere im 
Hinblick fur Tier f ut termi t tel-Granulate fur Geflugel, jedoch 
ist bei der Herstellung von Tierf uttermi t tel-Granulaten fur 
Weidevieh wegen des Gehaltes an pho tosensibilisierendem Fagopy- 
rin gegebenenf alls Vorsicht geboten, soweit eine Verfiitterung 
an uberwiegend wei£ behaartes Vieh beabsichtigt ist. In einer 
anderen bevorzugten Variante der Erfindung dienen Leguminosen- 
friichte als Mehlquelle. Unter Leguminosen werden hier die zu 
den Fruchtgemusen gehorenden, pflanzlichen Nahrungsmi t tel (Hul- 
senfruchte) verstanden, Als Mehlqxielle im Rahmen der Erfindung 
kommen daher die Friichte der Leguminosen-Ar ten wie: Pisum (Erb- 
sen) , Cajamus ( S traucherbse ) , Cicer ( Kichererbse ) ; Lens (Lin- 
sen) ; Phaseoius (Bohnen) , Vigna {Kuhbohnen) , Dolchius (Helmboh- 
nen) , Cassavalia ( Schwert bohnen ) , Vicia { Pf erdebohnen oder 
Wicken); Peluschken; Arachis (Erdnusse); Lupinen; Luzerne; 
Sojabohnen sowie Limabohnen und ggf , andere Hiilsenf ruchte und 
auch Malvaceae-Fruchte {z.B. der Gattung Gossipium, Baumwolle) 
in Betracht, Bevorzugt sind Sojabohnen. 

Von olhaltigen Fruchten der vorstehenden Arten konnen 
sowohl entolte, teilentolte als auch olhaltige Fruchte zur 
Gewinnung des erf indungsgemal^ veirwendeten Mehls eingesetzt 
werden; bevorzugt sind hierfur teilentolte Fruchte, insbesonde- 
re teilentolte Leguminosen-Fruchte , z.B. teilentolte Sojaboh- 
nen , 

Die im Rahmen der Erfindung einsetzbaren Mehle sind je 
nach den angewandten Mahlver f ahren und dem dabei jeweils er- 
zielten Ausmahlungsgrad feine Pulver von geiblich weil!.er bis 
grau-dunkler Farbe {helle bzw. dunkle Mehle) oder gegebenen- 
falls noch mehr oder weniger kornige (Schrot, GrieS, Feingriel^) 
Oder weii^-gelblichbraun-melierte Erzeugnisse. Die erfindungs- 
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gemaS eingesetzten organischen Mehltypen weisen gewohnlich 
einen Feuchtegehal t bis zu etwa 15 Gew.-% (z.B, einen Feuchte- 
gehalt von 7 bis 15 Gew.-%) auf. der bei der Berechnung des 
prozentualen Feuchtegehaltes des erf indungsgemaiS im Schnell- 
mischer hergestellten Feuchtgranulates zu berucksicht igen xst. 
Ublicheirweise werden in der Erfindung solche Ge treidemehle 
eingesetzt, die einen Feuchtegehal t von etwa 10 bis 15 Gew.-%, 
insbesondere 13 bis 15 Gew.-% aufweisen; die Mehle aus Legumi- 
nosenf ruchten bzw. Friichten der Familie Malvaceae weisen ubli- 
cherweise einen Feuchtegehal t von etwa 9 {■*-/- 2) Gew.-% auf . 

Weitere wichtigte Kriterien zur Charakterisierung des 
erf indungsmafiig eingesetzten Mehltyps sind der Ausmahlungsgrad 
und die sogenannte Mehltype; diese Kriterien korrelieren derart 
miteinander , daS mit zunehmendem Ausmahlungsgrad auch die Kenn- 
zahl der Mehltype zunimmt (d.h. des Zerkleinerungsgrades bzw . 
der Feinheit des Mehls) . Der Ausmahlungsgrad entspricht der 
Gewichtsmenge des gewonnenen Mehls bezogen auf 100 Gewichts- 
teile des eingesetzten Mahlgutes ( im Rahmen der Erfindung also 
des eingesetztes Getreides bzw. der Leguminosenf ruchce ) ; er ist 
also eine prozentuale Mehlausbeute . Beim Mahlen des Mehls fallt 
in der Hauptsache zunachst reines, feinstes Mehl , z.B. aus dem 
Inneren des Ge treidekorns , an und beim weiteren Vermahlen, also 
z.B. mit steigendem Ausmahlungsgrad, nimmt der Anteil an Roh- 
faser- und Schalengehalt im Mehl zu; der Starkeanceil wird 
dabei geringer . Der Ausmahlungsgrad spiegelt sich daher auch in 
der sogenannten "Mehltype" wider, die als Zahlenangabe zur 
Klassif izierung von Mehlen - insbesondere von Getreidemehlen - 
verwendet wird und die auf dem Aschegehal tr. des Mehles beruht 
(sogenannte Ascheskala) . Die Mehltype bzw. die Typenzahl gibt 
hierbei die Menge Asche (Minerals tof fe ) in mg an. die beim 
Verbrennen von 10 0 g Mehl trockensubscanz zuruck bleibt. Am 
Beispiel von Getreidemehlen kann die Typzahl wie folgt verdeut- 
licht werden: Je hoher die Typzahl, desto dunkler ist das Mehl 
und desto hoher ist der Ausmahlungsgrad, da der Kern des Ge- 
treidekorns in ecwa nur 0,4 Gew.-%, die Schale dagegen etwa 
rund 5 G€w.-% Asche enthalt. Ein Weizenmehl der Type 405 ent- 
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halt so 2.B. im Durchschnitt 0,405 Gew.-% Asche . Bei niederem 
Ausmahlungsgrad bestehen die Ge treidemehle dagegen uberwiegend 
aus dem zerkleinerten Mehlkorper, d.h. dem S tarkebes tandteil 
der Getreidekdrner ; bei hoherem Ausmahlungsgrad enthalten die 
Getreidemehle auch die zerkleinerte , eiweifZ>hal t ige Aleuron- 
schicht der Getreidekbrner , bei Schroc auch die Bestandteile 
des eiweifS- und f etthal tigen Keimlings sowie der rohfaser- und 
aschehal t igen Samenschalen . 

Der Ausmahlungsgrad des er f indungsgemaS eingesetzten Mehls 
betragt 30 % bis 100 %. Der Ausmahlungsgrad 30 % entsprichc 
einem feinsten Mehl , der Ausmahlungsgrad 100 % einem Volikorn- 
mehi . In zweckmaSigen Varianten des er f indungsgemaSen Verfahren 
zeichnet sich dieses dadurch aus, dail^ der Ausmahlungsgrad der 
Mehltype 50 % bis 100 %, vorzugsweise 70 % bis 100 % betragt . 

Das im erf indungsgemalSen Verfahren eingesetzte Mehl zeich- 
net sich dadurch aus, dai^ es aus einer Mehlquelle gewonnen wur- 
de, die vor dem Vermahlen einer Behandlung mit trockenem Heii?.- 
dampf mit einer Temperatur von insbesondere 100 bis etwa 110 
unter annahernd Normaldruck bis geringem Uberdruck (z.B. 0,8 
bis 1,2 bar Uberdruck) und einer Behandlungsdauer { Verwei Idauer 
in der nachfolgend beschriebenen HeiSdampf behandlungsvorrich- 
tung) von bis zu etwa 1 Stunde unterworfen wurde . Trockener 
HeiEdampf isc ein uberhitzter und ungesat tigtier Wasserdampf, 
der in konventioneller Weise durch Uberhitzung und Trennung von 
eventuellem Wasserkondensa t oder durch Entspannen von Dampf von 
hohem Druck erzeugt werden kann . Die He iSdampf behandlung der 
Mehlquelle kann z.B unter Verwendung eines sich nach unten 
verbreiternden, konischen Bunkers erfolgen, der mic einer oder 
mehreren Ringdusen bzw. Dampf lanzen fur die Einleitung des 
trockenen HeiSdampfes ausgestattet ist . Der Bunker kann im 
kont inuierlichen Betrieb mit der Mehlquelle, z.B. iiber Forder- 
schnecken beschichtet und uber beheizte Forderschnecken ent- 
leert werden. Die HeiSdampf -behandel te Mehlquelle wird nach- 
folgend, z.B. in einem nachgeschal tecen F 1 iei^be 1 1- Trockner , auf 
einen konstanten Wassergehalt von hochstens 15 Gew.-% konditio- 
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niert und in einem weiteren FlieSbet t-Trockner fiir die nachfol- 
gende Mahlung abgekiihlt. Die behandelte, abgekuhlte Mehlquelle 
wird danach kontinuierlich einer Vennahlmas chine zugefiihrt und 
2u einer KorngroSenverteilung mit Hauptanteil der Korngrofi»en im 
Bereich von 500 bis 50 jjjn ausgemahien ; vorzugsweise uberschrei- 
tet der Anteil der Teiichen mit KorngroSen von kleiner 50 ^In im 
ausgemahlenen Mehl 3 5 Gew.-% nicht und der Anteil von Teiichen 
mit Korngrofien von 300 bis 500 ^im uberschrei tet darin 10 Gew.-% 
nicht. Bei einer zweckmaiSigen Korngro^^enverteilung betragt der 
Anteil von Teiichen > 300 \jjxi hdchstens 5 Gew.-%, von Teiichen 
im Bereich 300 [im bis 50 fim 65 bis 80 Gew.-% und von Teiichen 
unter 50 |Jjn hbchstens 30 Gew,-%- 

Das Mischen und Granulieren der Bestandteile kann im er- 
f indungsgemaSen Verfahren in einem satzweise arbeitenden 
Schnelimischer , z.B. Typ Pf lugscharmischer , oder in einem kon- 
tinuierlich arbeitenden Schnellmischer , z.B. des Typs Schugi 
Flexomix (Fabrikat der Firma Schugi Process Engineers in Lely- 
stadt/NL) , erfolgen, Hierbei wird ein klebfreies Feuchtgranulat 
erhalten, indem man Wasser, ggf . uber eine Enzymlosung oder mit 
einem eventuell zugesetzten Granulierhilf smi ttel , kontinuier- 
lich in Abhangigkeit der Zufuhr der festen Hauptbes tandteile so 
zudosiert, dia.& der Feuchtegehal t im Feuchtgranulat (also vor 
dem Trocknen) am Auslauf des Mischers im allgemeinen 20 bis 
50 Gew,-%, vorzugsweise 25 bis 40 Gew.-% und insbesondere 25 
bis 35 Gew.-%, betragt. Im er f indungsgemaSen Verfahren wird ein 
Feuchtgranulat mit einem Korngrof^enbereich von 50 bis 800 jim, 
vorzugsweise 100 bis 800 \xii\, insbesondere von 100 bis 500 jlm., 
aufgebaut. Die Mischzeit im Schnellmischer , bzw. bei kontinu- 
ierlicher Arbeitsweise die mittlere Verwexldauer , betragt beim 
er f indungsgemaEen Verfahren in der Regel bis zu maximal 15 
Minuten; der Fachiuann kann hierbei die Mischzeit bzw. Verweil- 
dauer an die erwunschten Eigenschaf ten des Feuchtgranulates 
(z.B. Klebf reiheit , KorngroE^en) bzw. den jeweiligen Mischer 
anpassen. Als zweckmaSige Misch- bzw. Verweilzeiten bei satz- 
weiser Granulation haben sich Zeitraume von etwa 2 Minuten bis 
10 Minuten, insbesondere 3 bis 8 Minuten als ausreichend erwie- 



wo 97/42837 PCT/EP97/02306 



sen. Bei kontinuierlicher Arbeitsweise sind auch wesentlich 
kurzere mittlere Verweilzei ten im Mischer ausreichend; so ge- 
nugt bei kontinuierlicher Arbeitsweise im Schnellmischer des 
Typs Schugi Flexomix die von der ApparategroSe und vom Mengen- 
stroin abhangige mittlere Verweildauer nur im Bereich einiger 
Sekunden, z.B. bis 30 Sekunden, insbesondere 1 bis 10 Sekunden. 
Im AnschluS an die Granulierung wird das Feuchtgranulat einer 
konventionellen, enzymschonenden Trocknung, z.B. in einem 
FlieSbett-Trockner , unterworfen und zu einem Granulat mit einem 
gewiinschten Feuchtegehal t , insbesondere einem Feuchtgehalt von 
3 bis 12 Gew.-%, vorzugsweise 7 bis 9 Gew.-% getrocknet . Nach 
dem Trocknen kann das Enzym-Vorgranulat noch in an sich ubli- 
cher Weise mit einem Lack oder einer Beschichtung uberzogen 
werden. Die Beschichtung bzw. der Lack kann ein wei teres Enzym 
enthaiten oder aber zur Farbung des Granulates dienen, bzw. 
auch eine Retardierung der Freisetzung des Enzyms oder Enzymge- 
misches, z,B. auch pH-abhangig gesteuerte Freisetzung in unter- 
schiedlichen Magen-Darm-Bereichen, bewirken. Der Lack bzw. die 
Beschichtung kann hierbei sowohl kont inuierlich als auch satz- 
weise auf das Enzym-Vorgranulat aufgebracht werden. 

Im erf indungsgemaSen Verfahren konnen an sich alle Enzyme 
eingesetzt werden, die auf die Verwer tbarkex t bzw. Verdaubar- 
keit von Nahrbes tandteilen in Tierf ut cermit teln einen gunstigen 
Einflufi ausiiben. Das Enzym kann hierbei ein isoliertes, reines 
Enzym (d.h. ohne Nebenaktivitaten) oder ein Gemisch von Enzymen 
sein. Ein Enzymgemisch kann aus reinen Enzymen ohne Nebenakti- 
vitaten zusammengestellt werden oder aber in einfacher Weise 
gleich in Form eines prozeSbedingt bex der Enzymgewinnung aus 
Mikroorganismen anfallenden Enzymgemisches erhalten werden; 
solche prozeSbedingt in Abhangigkeit vom Mikroorganismus an- 
fallenden Enzymgemische umfassen in der Kegel neben einem Haup- 
tenzym verschiedene Beglei tenzyme (sog. Nebenaktivitaten), die 
m der Regel eine gunstige synergis tische Nebenwirkung entfal- 
ten. Das Enzym oder Enzymgemisch kann somic allgemein eine Hy- 
drolase, vorzugsweise aus der Gruppe der Carbohydrasen , Pro- 
teasen, Lipasen und Esterasen, oder eine Oxini tr ilase , Tannase, 
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Chitinase, Keratinase, Oxidase oder ein Gemisch dieser Enzyme 
sein. Die Carbohydrasen fiir das erf indungsgema&e Verfahren sind 
z. B. ausgewahlt aus Beta-Glucanasen , Celluiasen, Amylasen, 
Pentosanasen (z.B. Endopentosanasen) , Pectinasen, Xylanasen. Im 
Rahmen der Erfindung konnen auch andere Futtermi tcelenzyme , 
2.B. Arabanasen, Hemicellulasen , Gaiactomannasen , Poiygalactu- 
ronasen, Phytasen, Glucoamylasen, P-Galactosidasen, Pulluiana- 
sen, Driseiase*^ und andere wie Lysozym oder Muramidasen einge- 
setzt werden. Werden Oxidasen eingesetzt, so konnen diese Glu- 
coseoxidasen oder - Peroxidasen sein. Der Anteil {die Menge) des 
eingebrachten Enzyms hangc hierbei von der individuellen , spe- 
zifischen Enzymaktivi tat und der gewunschten Aktivitat im fer- 
tigen Enzym-Vorgranulat ab. Beispielsweise besitzt Pentosanase 
in der Regel eine hohe spezifische Aktivitat und kann schon in 
Mengen von 0,01 bis 0,1 Gew.-Teilen eine ausreichende Enzym- 
aktivitat im fertigen Enzym-Vorgranuiat sicherstelien. Zur 
Herstellung der Enzyme bzw. Enzymgemische kommen allgemein 
Bakterien, speziell aus der Gattung Pseudomonas oder Bacillus, 
Oder Fungi, speziell aus der Gattung Aspergillus, Trichoderma, 
Rhizopus, Penicillium, Irpex zum Einsatz . Es ist auch mdglich, 
gewunschtenf alls die Strukturgene der Enzyme in geeignete Stam- 
me von Mikroorganismen zu klonieren und zu exprimieren. Hierzu 
ist an sich jeder Mikroorganismus geeignet, der die zu klonie- 
rende DNA fur das Enzym plasmidisch (episomal) oder genomisch 
(chromosomal) aufnimmt und die entsprechenden Funktionen aus- 
uben kann . 

Das im erf indungsgemaE^en Verfahren eingesetzte Enzym oder 
Enzymgemisch kann in Form eines Pulvers oder einer waf^rigen 
Losung des Enzyms oder Enzymgemisches ver-^/endet werden. Zweck- 
mafiige Enzyme bzw. Enzymgemische sind hierbei Enzympraparate , 
wie sie ublicherweise bei der indus triellen Herstellung an- 
f alien. Solche Enzympraparate enthalten in der Regel nicht nur 
ein einziges Enzym oder ein Gemisch von Enzymen, sondern noch 
andere hers tellungsbedingte Beglei ts tof f e in untergeordneten 
Mengen. Ein Beispiel fur solche Beglei tstoffe sind z.B. Salze, 
die zur Prazipi tation des Enzyms aus der Mutter lauge, wie diese 
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nach Abtrennung der Biomasse aus einer Fermentationsbruhe er- 
halten wird, zugesetzt werden und bei der Praz ipi tation teil- 
weise vom Enzym-Prazipi tat eingeschlossen werden konnen. Die 
Enzyme oder Enzymgemische konnen ferner ubliche Enzyms tabilisa- 
coren und ubliche Stell- und Konservieriingsmit tel als weitere 
Begleitstof f e enthalten. Beispiele fiir solche Begleitstof f e 
sind Alkohole, Glykole, Glykolether, wie 1 -Me thyloxy-2 -propan- 
oic Isopropanol, Bu ty idiglykol , Na tr iumbenzoat , Calciumsalze , 
Glukose, Parabene, Kalium- und Natriumsorbat , Kochsalz. Werden 
wa&rige Ldsungen des Enzyms oder Enzymgemisches eingesetzt, so 
konnen diese durch nachtragliches Losen von Enzym- bzw. Enzym- 
gemisch-Pulvern zubereitet werden; oder es konnen in einer 
anderen Variante auch direkt die Mut terlaugen , wie diese nach 
Abtrennung der Biomasse aus der Fermentationslosung anfallen, 
gegebenenf alls nach Auf konzentrierung oder Verdiinnung verwendet 
werden. Auch solche waErigen Losungen der Enzyme bzw. Enzymge- 
mische enthalten in der Regel noch einen geringen Anteil her- 
stellungsbedingter Begleitstof fe neben der eigentlichen Enzym- 
aktivitat bzw. neben den verschiedenen Enzymaktivitaten bei 
Enzymgemischen . Enzymgemische konnen einerseits direkt durch 
Fermentation erhalten werden, wobei daxin die jeweiis ublicher- 
weise durch den eingesetzten Mikroorganismus gebildeten Enzyme 
in natvirlichen Mengenverhal tnissen miteinander vermischt vor- 
liegen. Enzymgemische konnen andererseits jedoch auch durch 
einfaches Mischen von handelsiiblichen Einzelenzymen hergestellt 
werden . 

Als Granulierhilf sstof f e konnen im er f indungsgemafien Ver- 
fahren enzymvertragliche und ernahr^ngsphysiolgisch unbedenk- 
liche Bindemittel, Fullstoffe und/oder organische Losungsmit tel 
eingesetzt werden. Zweckma£»ige Bindemittel sind insbesondere 
abgefoaute losliche Starke und/oder Weizenkleber , 

In einer besonderen Ausf uhrungsar t des er f indungsgemae>en 
Verfahrens werden die in pulvriger Form vorgemischt vorliegen- 
den Bestandteile fiir das Enzym-Vorgranulat (" Vermis chung" ) 
satzweise oder kont inuierlich dem Schnellmischer zugefuhrt und 
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dort ebenfalis satzweise oder kont inuierlich eine zur Einstel- 
lung des Feuchtegehal tes geeignete Menge Wasser oder eine wafi- 
rige Losung, ggf. mit darin gelosten Granulierhilf ss tof f en 
(z.B. Bindemittel) und/oder darin gelostem Enzym oder Enzymge- 
misch, zudosiert und dann das Enzym-Feuchtgranulat durch inten- 
sives Mischen gebildet und nach vorgegebener Verweildauer aus 
dem Schnellmischer entnommen bzw, kontinulierlich abgezogen. 

Die Erfindung betrifft auch die nach dem erf indungsgemalSen 
Verfahren herges tell ten Enzym- Vorgranulate , die sich in beson- 
derer Weise zur Einarbeitung in die Teilchen eines Tierfutter- 
mi ttei-Granulates eignen. Solche er f indungsgemaJS^en Enzymgranu- 
iate sind insbesondere weiterhin dadurch gekennzeichne t , da£ 
sie aus 

0,08 bis 22 Gew.-% { Trockensubs tanz ) Enzym oder Enzymgemisch , 
55 bis 96,92 Gew.-% ( Trockensubs tanz ohne Feuchte) einer Mehl- 
type mit einem Ausmahlungsgrad von 3 0 % bis 100 %. wobei die 
Mehlytype durch Ausmahlen einer , gegebenenf alls zuvor gewa- 
schenen und/oder gereinigten, mit trockenem Heii?.dampf behandel- 
ten Mehlguelle gewonnen wurde, 

gegebenenfails bis zu insgesamt 18,5 Gew.-% Granulierhilf ss tof - 
fe {ais wasserfreie Substanz berechnet). und 

3 bis 12 Gew.-% Feuchte bestehen, 

wobei die Summe der Bestandteile aus Enzym oder Enzymgemisch , 
Mehl-Trockensubstanz Feuchte und gegebenenfails Granulierhilf s - 
stoff 100 Gew.-% betragt. 

ZweckmaSige erf indungsgemaSe Enzym-Vorgrainulate bestehen 

aus 

0,08 bis 11 Gew.-% (Trockensubs tanz ) Enzym oder Enzymgemisch, 
66 bis 96,92 Gew.-% {Trockensubs tanz ohne Feuchte) einer Mehl- 
type mit einem Ausmahlungsgrad von 30 % bis 100 wobei die 
Mehlytype durch Ausmahlen mit trockenem Heil^dampf behandelten 
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Mehlquelle gewonnen wurde, 

gegebenenf alls bis zu insgesamt 14,5 Gew. -% Granulierhilf ss tof - 
fe (als wasserfreie Sobstanz berechnet)/ 

3 bis 12 Gew,-% Feuchte, wobei die Svunme der Bestandteile aus 
Enzym oder Enzymgemisch, Mehl-Trockensubstanz Feuchte und gege- 
benenfalls Granulierhilf sscoff 100 Gew.-% betragt. 

Besonders bevorzugte er f indungsgemaEe Enzym-Vorgranulate 
bestehen aus 

1,9 bis 7,8 Gew.-% (Trockensubstanz ) Enzym oder Enzymgemisch, 
76 bis 94,6 Gew.-% (Trockensubstanz ohne Feuchte) einer Mehl- 
type mit einem Ausmah lungs gr ad von 3 0 % bis 100 %, wobei die 
Mehlytype durch Ausmahlen mit trockenem HeiSdampf behandelten 
Mehlquelle gewonnen wurde, 

insgesamt 0,5 bis 5,4 Gew. -% Granulierhilf ss tof fe (als wasser- 
freie Substanz berechnet) , 

3 bis 12 Gew. -% Feuchte, wobei die Summe der Bestandteile aus 
Enzym oder Enzymgemisch, Mehl-Trockensubstanz Feuchte und gege- 
benenfalls Granulierhilf sstoff 100 Gew. -% betragt, 

' Durch das erf indungsgemaj5»e Verfahren werden vorteilhaf te , 
aktivitatsstabile Enzym-Vorgranulate zur Einarbeitung in die 
Teilchen eines Tierf ut termi ttel-Granuiates berei tges tell t . Das 
derart bereitgestell te erf indungsgemaSe Enzym- Vorgranulat weist 
im Hinblick auf die Weiteirverarbeitung, d. h. im Hinblick auf 
die Einarbeitung in die Teilchen des Tier f uttermittel-Granula- 
tes verschiedene Vorteile auf. Zum einen weist das erfindungs- 
gemal2>e Enzym-Vorgranulat eine aul^ergewohnliche Thermos tabili- 
tat, Drucks tabilitat und Friktionss tabilx tat auf. Dadurch ge- 
lingt es, das Enzym-Vorgranulat in die Teilchen eines Tierfut- 
termittei-Granuiates im Rahmen ublicher Extrusionsver f ahren 
einzuarbeiten, ohne da£ bei den Schritten der Kondi tionierung 
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(Bedusen mit hei&em Dampf) and nachf oigender Extrusion (Druck- 
und Friktionsbeanspruchung ) zur Herstellung von Strangschni t t- 
lingen wesentliche Aktivi tatsver lus te auftreten. Durch das 
erf indungsgemaSe Enzym-Vorgranulat werden die Enzyme daher in 
einer Form zur Verfiigung gestellt, die as ihnen ermoglicht. die 
hohe Beanspruchung in den Ver f ahrensschr i tten Konditionierung 
und Extrusion bei der Tierf uttermittel-Granulat-Hersteliung zu 
uberstehen. Die Erfindung betrifft daher weiterhin die Verwen- 
dung der er f indungsgemaS herges tell ten Enzymvorgranulate zur 
Herstellung von Tier f u tcermi ttel -Granulaten , insbesondere zur 
Herstellung von solchen Tierf uttermi tte 1 -Granulaten , bei denen 
das Enzym mdglichst homogen und geschutzt gegen Inaktivierung 
durch Extrusionsverf ahren in die Teilchen des Tierf utcermittel- 
Granulates (d.h. sogenannte Tier futtermittel Pellets " ) einge- 
arbeitet werden sollen. 

Neben der guten Belastbarkei t bei der Herstellung von 
Tierfuttermittel-Granulaten (Thermo-. Druck- und Fr iktionss ta- 
bilitat) weist das erf indungsgemaEe Enzym-Vorgranulat eine 
Reihe weiterer gunstiger Eigenschaf ten auf. So zeigen die er- 
f indungsgemaSen Enzym-Vorgranulate eine hervorragende Lagers ta- 
bilitat und weisen insbesondere eine allenfalls vernachlassig- 
bare, auSerordent lich geringe Keimbelas tung auf . Sie sind frei- 
flieSend und zeigen daher eine gute Riesel- und Dosierfahig- 
keit. Dariiber hinaus weisen sie nach den in der Futtermi ttel - 
industrie ublichern Testverf ahren keine Verbackungsneigung auf. 
Im Hinblick auf die in der Futtermittelindus trie ublichen 
Testverf ahren zur Staubbes timmung wird auch keine Neigung zur 
Staubbildung beobachtet. Das er f indungsgemae)e Enzym-Vorgranulac 
besitzt weiterhin eine vorteilhafte KorngroSeneins tellung , wo- 
durch insbesondere auch eine glinstige Einmischbarkei t und Ein- 
arbeitbarkei t in die Rezepturbestandteile von Tierfuttermittel- 
Granulaten gewahrleistet wird; die erf indungsgemafien Enzym- 
Vorgranulat-Teilchen zeigen dabei keine Neigung zur Entmischung 
und konnen daher gut im Extrus ionsver f ahren mit den Futtermit- 
telbescandteilen gemischt und gut im Fut termittel-Granulat 
eingearbeitet (dispergiert ) werden . 
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Die nachf olgenden Beispiele sollen die vorstehende Erfin- 
dung naher erlautern, ohne diese jedoch in ihrem Umfange einzu- 
schranken . 

Beispiel I 

Mehlgewinnung (HeiiSdampf behandlung und Ausmahlen) 

Die HeiSdampf behandlung der Mehiquellen (ganze Getreidekorner 
Oder Leguminosenf riichte) erfolgte in einer Entkeimungsanlage 
mi t f o 1 gendem Au f bau : 

dampf beheizte Vorwarmschnecke , Temperatur ca 40 bis 50 
warmeisolierter und kont inuierlich arbeitender Bedampfer 
(vercikal stehender konischer Zyiinder mit Hohe 5 m; Durch- 
messer oben ca . 40 cm, unten ca . 6 0 cm; Temperatur ca. 
100 bis 110 ^^C) ; 

drei Dampf -Ringdiis en im oberen Bereich des Bedampfers und 
im unteren Bereich drei vertikal angeordnete Dampf lanzen ; 
dampf beheizte Aus tragsschnecke ; 

ein nachgeschalteter FlieEbett-Trockner und ein sich daran 
anschlieSender Fliefibett-KCihler . 

Die Getreide- oder Leguminosenkorner warden kont inuierlich 
mittels der dampf beheiz ten Vorwarmschnecke in den konischen 
Bedampfer gefordert. Dort erfolgte uber die drei Ringdusen und 
drei Dampflanzen die Beauf schlagung mit trockenem Heifidampf 
(von 8 bar auf 0,8 bar Uberdruck reduziert) . Die Guttemperatur 
im Bedampfer betrug ca . 100 die Verweilzeit ca . 40 Minuten. 

Der Austrag der behandelten Getreide- oder Leguminosenkorner 
erfolgte liber eine dampfbeheizte Schnecke, durch die das behan- 
delte Gut zur Entfernung von Dampf und gegebenenf al Is bei der 
Behandlung gebildeten Kondensates in einen FlieiLbet t-Trockner 
uberfiihrt wurde . Nach Abkuhlung in einem sich anschlieEenden 
Kiihlf liei2>bett erfolgte die Vermahlung der behandelten Getreide- 
Oder Leguminosenkorner in an sich klassischer Weise bis zum 
gewiinschten Ausmahlungsgrad . 
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Die nach HeiSdampf -Bahandlung erhaltenen Mehle wiesen folgende 
durchschnittliche Eigenschaf ten auf: 
Feuchtigkeit ca. 10 bis 15 Gew.-% 2 Gew.-%); 

Gesamtkeimzahl uncer 100/g; 

25 g Proben waren in Bezug auf E.Coli, Salmonella, Pseudomonas 
aeruginosa negativ; ebenso konnte Hefe und Schimmel nicht nach- 
gewiesen werden. 

Die erfindungsgemafi heifidampf behandelten Mehle wiesen somit 
eine hervorragende mikrobiologische Reinheit auf. Diese hohe 
mikrobilogische Reinheit v^rde auch bei hohen Ausmahlungsgraden 
(hoher Schalenanteil im Mehl ) eingehalcen. Die erf indungsgemaS 
behandelten Mehle eigneten sich hervorragend fur die nachfol- 
gende Granulierung von Futtermit:telenzyi.en unter milden Bedxn- 
gungen insbesondere unter Bedingungen ohne thermische Behand- 
lung bzw. thermische Keimzahlreduz ierung . 



Beispiel 2 

Herstellung erf indungsgemafier Enzym-Vorgranulate 

Zur Herstellung erf indungsgemaSer Enzym-Vorgranulate fur die 
Einarbeitung in Futtermittel-Granulate warden Enzympraprate und 
gemaS Beispiel 1 erhaltene Getreide- und/oder Legumxnosenmehle 
durch Agglomeration einer puverf ormxgen Ausgangsmischung unter 
Zusatz von Granulierf lussigkeit hergestellt. Die pulverf orraxge 
Ausgangsmischung aus Enzympraparat und Getreide- bzw. Legumino- 
senmehl wurde in einem kontinuier 1 ich arbeitenden Schnellmx- 
scher/Agglomerator vom Typ Flexomix (der Firma Schugx) unter 
Einspruhen der Granulierf lussigkeit intensxv durchmischt und 
das encstandene Granulat anschlie&end xn exnei. kontinuxerlxchen 
Flie&bett-Trockner getrocknet. Unterkorn (< 100 \m) wurde im 
FTiefibett-Trockner ausgeblasen (Windsichtung ) , Uberkorn 
(> 800 ^xm) wurde abgesxebt und gemahlen . Das Fehlkorn wurde 
vollstandig in das Granulierverf ahren recycliert. 
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Ais Enzympraparat wxirden jeweils ein handelsubliches Pentosana- 
se-Praparat und Cel lulase-Praparat eingesetzt. Bei beiden En- 
zym-Praparaten handelt es sich um sogenannte Enzymkonzentrat- 
Pulver . 



Enzym* 


Pentosanase-Praparat / 
Aktivitat** 


Cellulase- Praparat/ 
Aktivitat ** 


Pezitosajia.se 


1.030.000 EU/gr 
< Iiei takt ivit at ) 


160 . 000 


EU/g 


beta-Glucanase 


350 


EU/g 


720 


EU/g 


alf a-Amylase 


8 .800 


EU/g 


107 . 000 


EU/g 


Galactomanna- 
nase 


4 .300 


EU/g 


13 .300 


EU/g 


Cellulase 


16 . 000 


EU/g 


30.900 EU/g 
( Leitaktivitat ) 



= "natlirliche" , d.h. aus dem Herstellungsprozefi 
stammende, Haupt- und Begleitenzyme 

= Enzymaktivi tatseinheiten nach f es tgelegten 
S t andar d- Be s t immungsme thoden 



Als Mehl wurde in diesem Beispiel Weizenvollkornmehl mit einem 
Ausmahlungsgrad von 100 % eingesetzt. Die Spezif ikation der 
Korngrofienverteilung des eingesetzten Weizenvollkornmehls 
(Messung mittels Labor-Luf tstrahls ieb Alpine A 200 LS) war 
wie folgt ( durchschni t t liche Werte) : 
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Korngrofie 
Bereich 


Gew . -%-Anteil 
( Spezif ikation) 






> 300 


|lin 


ca . 


4 


< 


300 


bis >. 250 




ca . 


10 


< 


250 


bis >. 200 


lim 


ca . 


10 


< 


200 


bis > 150 




ca . 


15 


< 


150 


bis > 100 


|iin 


ca . 


15 


< 


100 


bis >. 50 




ca . 


20 


< 


50 


[im 




ca . 


26 



Fur die Granulation erweist es sich als vorteilhaft, wenn der 
Feinanteil (< 50 ^im) des eingesetzten Mehles moglichst gering 
insbesondere unter 30 Gew--%) gehaiten wird. 

Die im Granulationsverf ahren eingesetzte pulverf ormige Aus- 
gangsmis Chung aus Enzympraparat und Mehl bestand aus 95 Ge- 
wichtsanteilen Wei z envoi Ikornme hi als Trager und 5 Gewichts- 
anteilen Enzymkonzentratpulver . Die pulverf ormige Ausgangsmi- 
schung wurde mit einer wa£rigen Spruhlosung, enthaitend 
4 Gew.-% geloste modifizierte Starke, agglomeriert . Weitere 
beispielhaf te Ver f ahrensbedingungen ergeben sich aus Tabelle I, 
die Produkteigenschaf ten der dabei er f indungsgemaS erhaltenen 
Enzym-Vorgranulate fur die Einarbeitung in Tierf uttenni tcel- 
Granulate ergeben sich aus Tabelle II. 

Es wurden unter minimalen Massenver lus ten (< 3 Gew.-%) Enzym- 
Vorgranulate mit hervorragender mikrobiologischer Qualitat 
spezif ikationsgerecht hinsichtlich KorngroEenverteilung und 
Aktivitat mit sehr guten technologischen Granulateigenschaf ten 
herges tell t . 



wo 97/42837 



PCT/EP97/02306 



19 



Tabelle I: Ver f ahrensbedingungen zur Herstellung eines 
erf indungsgemaSen Enzym-Vorgranulates 





Pttxicosanaaa 
Vorgranul at 


CellulasQ 
Vorgranul at 




Mas sens trom 
Jty / n 


Feuchte 
Oew . — % 


Mas sens trom 


Feuchte 
Gew . ~ % 


Bandwaage vor 

SchucT imische?" 


550 


13, 1 


550 


13 , 1 


*m ^ >^ 1— cL £7 ^ O a U 


125 


96, 0 


115 


96, 0 




675 


29, 1 


665 


26,3 


Recyclat Unterkorn 
(Fliefibett-Trockner ) 


118 


11.6 


92 


10, 6 


Endprodukt 


403 


7, 9 


443 


7, 6 


Kassenausbeute 

( f euchtekorrigiert ) 


98 Gew. 




97 Gew.- 


% 


Produkttemperatur im 
F 1 i eSbe t t - Tr o c kne r 










Segment 1 


50 'C 




52 "C 




Segment 2 


48 'C 




50 




Segment 3 


53 *'C 


52 




Segment 4 


55 


56 'C 




Drehzahl Flexomix 


3 37 8 rpm' 


3 4 84 rpm* 



*rpm - Umdrehung pro Minute [=UpM} 
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Tabelle II: Produkteigenschaf ten er f indungsgemafier 
Enzymvorgranulate 





Fentosanase 
Vorgranulat 


Cellulase 
Vorgranul at 


A)ct ivi tat 


3150 EPU/g^' 


1264 CU/g^^ 


Schuccdichte 


532 g/1 


500 g/1 


S taubzahl 


0 * 


0 * 


FlieSf aktor 


28 * 


56 * 


Verbackungstes t (Caking) 


0 * 


0 * 


KorngraSenverteilung Endprodukc 






> 800 |am (Oberkorn) 


0 % 


0 % 


> 500 - 800 


26 % 


21 % 


> 250 - 500 \xm 


52 % 


57 % 


100 - 250 


21 % 


22 % 


< iuu \xTCi lunterJcorn) 


0,2% 


n 1 O- 
tj , 1 >5 


Keimzahlen Endprodukt 






Gesamtke irazahl 


2000 /g 


1700 /g 


Colif orme 


< 30 /g 


< 30 /g 


E . CO 1 i 


neg . in 25 g 


neg. in 25 g 


Salmonellen 


neg . in 25 g 


neg. in 25 g 


Pseudomonas aeruginosa 


neg. in 25 g 


neg. in 25 g 


Hefe 


< 200 /g 


< 200 /g 


Sc himmel 


< 200 /g 


< 200 /g 



* Kricerien bzgl . technoiogischer Granuliere igenscha f ten 
(Messung nach S tandard-Methoden ) : 

Staubzahl 0-2: FlieSfaktor >10 : Verbackungstes t: <5: 

staub£rei frei fliefiend geringe Verbackungsneigung 

EPU = Aktivitat, die eine relacive Fluidi tatsanderung von 1 in 

einer Minute in einem definierten Haf erschaiendextran ergibt. 

CU = Aktivitat, die eine relative Fluiditatsanderung von 1 in 

5 Minuten in einem Carboxymethylceliulose-Substrat ergibt. 
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Beispiel 3 

Einarbeitung des Enzym-Vorgranula tes in Teilchen eines Tierfut- 
termitt el -Granulates ( Tier futtennitt el -Pellets ) 

Die im Beispiel 2 er f indungsgemaS herges tellten Enzym-Vorgranu- 
late wurden in einer Granulieranlage ( " Pelletier " -Anlage > an- 
wendungsnah in eine Futtermi ttelvormischung eingemischt, 
thermisch kondi tionier t und anschlieSend im Extrusionsver f ahren 
granuliert { "pelle tier t ) , 

Die eingesetzte, typische Anlage zur Mischf ut terpellet ierung 
umfal^te einen Vormischer zur Mischung der festen Komponenten, 
einem Dos ierbehalter , einen Kurzzei tkondi t ioneur zur Einstel- 
lung von ca . 3 % Sattdampf ( Produkt tempera tur 60 bis 70 ^C), 
eine Pelletierpresse ( Produkt temperatur 65 bis 80 "^C) und ein 
Abkiihlsieb . 

Die Zusammensetzung der Futtermit tel-Voinnischiangen , in die die 
er f indungsgemaSen Enzym-Vorgranula te <mit Pentosanase oder Cel- 
lulase) eingearbeitet wurden, ist in Tabelle III angegetoen. Die 
Mel^- und Analysendaten der Pelletier^ersuche mit der gegebenen 
Futtermittei-Vonnischung und er f indungsgemaE^em Vorgranulat sind 
in Tabelle IV wiedergegeben . Bei dem angegebenen Temperaturpro- 
fil mit einem Maximum von 73 °C bei Pentosanase-Vorgranulat und 
81 bei Celluiase-Vorgranulat erkennt man sehr hohe Restakti- 
vitaten nach Pelletierung , namlich von 91% bzw. 94% der einge- 
setzten Enzymaktivi tat ; derartige hohe Enzymaktivi taten werden 
bei Einsatz von Enzymen gemafi Stand der Technik nicht erhalten 
(siehe Ergebnisse von Vergleichsversuchen fur Enzym-Praparate 
gemal^ Stand der Technik in Tabelle IV) . 
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Tabelle III : Futtermi t telvormischungen fiir Granuiier- bzw. 

Pellet ierversuche mi t er f indungsgemafien 
Elnzym-Vorgranulaten 



Putitenuititel- 
Kornponanten 


fUr Put tormitt el -Granulate mit 
Pantoaanase Callulasa 


Weizen 


37, 1 Gew. -% 


24.8 Gew.-% 


Gerste 




33,6 Gew.-% 


Mais 


18 , 9 Gew. -% 




Sojaschrot 44% 


14 , 5 Gew. 


13,4 Gew,-% 


Erbsen 


12,6 Gew- -% 


13 , 2 Gew. -% 


Tiermehl 55 


8 , 4 Gew . -% 


9,1 G€w.-% 


Tierf etc 


3 , 2 Gew . - % 




Acker bo hnen 


3 , 1 Gew . - % 


3,5 Gew.-% 


Fleischknochermrehl 


2 , 2 Gew. -% 


2,4 Gew.-% 




InhaXtastof fa 


far Futtanalttal -Granulate mit 
Pantosanase Callulasa 


Feucht igke i t 


11,4 Gew . - % 


11,3 Gew.-% 


Rohf ett 


5, 5 Gew. -% 


2 , 9 Gew. -% 


Rohf aser 


3 , 7 Gew . - % 


5, 8 Gew. -% 


Rohpro te in 


19 , 8 Gew. 


21, 2 Gew. -% 


Rohs tarke 


41,4 Gew. -% 


3 7,8 Gew . - % 


Rohasche 


6 , 6 Gew. -% 


6 , 0 Gew . - % 




Physikaliache EingBiisclia£^«n 


fUr Futtaznnittal -Granulate mit 
Pantosanase Cellulaae 


Dichte 


1,34 g/cm^ 


1,38 g/am' 


Schuttdichte 


0 , 69 g/cm^ 


0,64 g/cm^ 


Rutteldichte 


0,74 g/cm^ 


0,60 g/cm' 


Schuttwinkei 


39,0* 


42 , 0 


PartikelgroSe x^o 


0,71 mm 


0 , 58 mm 
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Beispiel 5 

Thermische Stabilitat er f indungsgemaEer Enzym-Vorgranulate 
in einer Tier f ut termit tel-Matrix ( Modellversuch ) 

Zuin Nachweis der hohen thermischen Stabilitat der erfindungs- 
gemaS hergestellten Enzym-Vorgranulate wurde in einem Modell- 
system die thermische Stabilitat eines er f indungsgemal5»en Enzyiti- 
Vorgranulates in einer Matrix aus verschiedenen Tier f uttermi t- 
teln iiberpruft. Hierzu wurde ein er f indungsgemaSes Cellulase- 
bzw. Pentosanase-Vorgranulat mit Tier f uttermi ttel fur Geflugel 
(iibliche Bes tandteile ) vermischt . Das Enzym \Arurde in einer Men- 
ge von 5 Gew.-% in die Futtermi ttei-Mischung eingebracht. 

Die Messung wurde wie folgt vorgenommen: 

Glasrohrchen {10x1 cm) wurden mit 5 g der Futtermi ttel-Mischung 
befullt und anschlie£end in einem thermos ta tier tern Wasserbad 
jeweils fur eine bestimmte Zeit bei einer bestimmten Temperatur 
gehalten. Nach der Tempera turbehandlung wurde das Rohrchen so- 
fort in einem Eiswasserbad abgekuhlt. Die restliche Cellulase- 
aktivitat wurde durch eine kolor ime tr ische Methode bestimmt, 
unter Verwendung eines Ref erenz-Aktivi tats-Standards . Dieser 
Test basierte auf der enzymatischen Hydrolyse der inneren Beta- 
1 , 4-glykosidischen Bindungen einer definierten Azurin-kreuzver- 
netzten Cellulose. Die wiedergef undene Aktivitat in % der ur- 
sprunglicb eingesetzten Aktivitat ist in Tabelle V fvir die u- 
berpruften Enzyme Pentosanase (Tabelle Va) und Cellulase (Ta- 
belle Vb) wiedergegeben. Hierbei erweist sich Cellulase nach 
einer Behandlung von uber einer Stunde bei Temperaturen unter- 
halb 80 mit wiedergef undenen Aktivitaten uber 95 % als sehr 

stabil in der Futtermi ttel-Mischung . Auch Pentosanase erweist 
sich bei Temperaturen von 83 °C und einer Testdauer von 60 Mi- 
nuten mit 83 % Res takt ivi tat als sehr tempera tur stabil in der 
Futtermittel-Mischung . Bei sehr kurzen Zeitraumen, z.B. 5 Minu- 
ten, werden noch hohere Restaktivitaten wiedergef unden (z.B. 
nahezu 100 % bei 95 *=*C, 5 Minuten) . 
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Vergleichbare Enzymzuberei tungen des Standes der Technik erwei- 
sen sich in den Futtermit tel-Zusammensetzungen ais wesentlich 
temperaturempf indlicher . 

Tabelle Va : Temperaturs tabili tat er f indungsgemal2»er 

Enzym-Vorgranulate in Fut termi t tel-Matrix : 
Pentosanase als Enzym 



Versuch 
Nr . 


Zeit 
{rain J 


Temper a tur 


Res taktivitat 
[ % ] 


1 . 1 


0 


70 


100 


1 . 2 


5 


70 


130 


1.3 


33 


70 


94 


1 . 4 


33 


70 


72 


1 , 5 


60 


70 


81 


1. 6 


60 


70 


72 


2 . 1 


0 


78 


100 


2 . 2 


23 


78 


102 


2 . 3 


42 


78 


91 


3 . 1 


0 


83 


100 


3.2 


5 


83 


119 


3 . 3 


5 


83 


130 


3.4 


60 


S3 


83 


3 . 5 


60 


83 


89 


4 . 1 


0 


87 


100 


4 . 2 


23 


87 


96 


4.3 


42 


87 


89 


5 . 1 


0 


95 


100 


5.2 


S 


95 


111 


5 . 3 


5 


95 


120 


5 . 4 


23 


95 


75 


5.5 


33 


95 


60 


5 . 6 


60 


95 


47 
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Tabelle V^ : Temperaturs tabili tat er f indungsgemal^er 

Enzym-Vorgranulate in Fut termi t tei-Matrix : 
Celiulase als Enzym 



Versuch 
Nr . 


Zeit 
(iTti. n ] 


Teniperatur 


Restaktivitat 
( % 1 


1. 1 


0 


/ U 


100 


1.2 


5 


7 0 


110 


1 . 3 


33 


70 


98 


1 . 4 


33 


70 


98 


1 . 5 


60 


70 


94 


1 . o 


60 


70 


103 


2 . 1 


0 


78 


100 


2 . 2 


23 


78 


97 


2 . 3 


42 


78 


93 


3 . 1 


0 


83 


100 


3.2 


5 


83 


102 


3.3 


5 


83 


105 


3 . 4 


60 


83 


91 


3 . 5 


60 1 93 


86 


4 . 1 


0 


87 


100 


4 . 2 


23 


87 


88 


4 . 3 


42 


87 


87 


.5.1 


0 


95.5 


100 


5.2 


5 


95 . 5 

-— 


96 


5,3 


5 


95-5 


99 


1 ^-"^ 


23 


95.5 


91 


1 5.5 


33 


95 . 5 


71 




60 


95 . 5 


65 



Soweit in der vorliegenden Anmeldung auf Enzymaktivicaten Bezug genommen 
wlrd, erfoigce die Akcivicatsbesttitunung fur das jeweilige Enzym nach an 
sich ublichen, dera Fachnuinn geliufigen Standarditvethoden . 
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Patentanspruche 



1 . Verf ahren zur Hersteliung eines aktivi tatsscabilen En- 
zym-Vorgranulates zur Einarbei tung in Teilchen eines Tierfuc- 
termic^iel-Granulates , dadurch gekiennzeichnec , dal!> man zunachsc 
ein FeuchtgranulaC hersteLlc, indem man 

0,01 bis 20 Gev/,-Teile Enzym oder Enzyrngemisch (berechnet als 
Trockensubs tanzgehalc des eingeseczten Enzympraparates ) , 
80 bis 99,99 Gew.-Teile (inklusive Feuchcegehal t } einer organi- 
schen Mehlcype mit einem Ausmahlungsgrad von 30 % bis 100 %, 
wobei die Mehltype durch Ausmahlen einer mit trockenem HeiS- 
dampf behandelten Mehlquelle gewonnen wurde, 

und wobei sich die Gew, -Telle des Enzyms oder Enzymgemisches 
una der Mehltype auf 100 Gew.-Teile summieren, 

gewlinschtenf alls bis zu insgesamc 20 Gew.-Teile Granulierhilf s- 
stof fe (berechnet als wasserfreie Granulierhil f ss tof f e ) , 

unter Ver^//endung einer berechnecen Menge Wasser, die zur Ein- 
scellung eines Feuchtegehaltes im Feuchtgranulac von 20 bis 
50 Gew.-% (bezogen auf die Summe der Bescandteile des Feucht- 
granulates als 100 Gew.-%) ausreichc, 

in einem Schnellmischer durch intensives Mischen zu einem kle- 
befrexen Feuchtgranulac mit ge^/Alnschrem KorngrdSenbereich auf- 
bauc , 

man das derarc erhalcene Feuchcgranulat trockrxet und nachfol- 
gend ge^/vniinschnenf alls noch durch Siebung von Uncer- und/oder 
Uberkorn befreic. 
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2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daS 
man zur Herstellung des Feuchtgranulates 

0,01 bis 10 Gew. -Telle Enzym oder Enzymgeraisch , vorzugsweise 

2 bis 7 Gew. -Telle Enzym oder Enzymgemlsch, 

90 bis 99,99 Gew. -Telle Mehltype, vorzugsweise 93 bis 

98 Gew. -Telle Mehltype, 

gewiinschtenfalls bis zu Insgesamt 15 Gew. -Telle, vorzugsweise 
0,5 bis 5 Gew. -Telle, Granulierhilf sscof f e , 

und eine berechnete Menge Wasser einseczt, die zur Einscellung 
elnes Feuchtegehaltes von 25 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise von 
25 bis 35 Gew.-% ausreicht . 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS 
der Ausmahlungsgrad der Mehltype 50 % bis 100 %, vorzugsweise 
70 % bis 100 % betrSgC. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS 
zur Gewinnung der Mehltype als Mehlquelle Getreidekorner , Legu- 
minosenfruchte und/oder Friichte der Familie Malvaceae elnge- 
setzt werden. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS. 
die Behandlung der Mehlquelle mit trockenem Helfidampf mlt elner 
Temperatur von Insbesondere 100 bis etwa 110 °C unter annahernd 
Normaldruck bis leichtem Uberdruck und elner Behandlungsdauer 
von bis zu etwa 1 Stunde durchgefuhrt >AAirde . 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS 
man ein Feuchtgranulat mit einem KorngroSenberelch von 100 bis 
800 nit\, vorzugsweise von 100 bis 500 \xm, auf baut . 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi 
das Enzym oder Enzymgemlsch in Form elnes Puivers oder elner 
waSrigen Losung des Enzyms oder Enzymgemisches elngesetzt wird. 



wo 97/42837 



PCT/EP97/02306 



29 

8, Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichne t . daS 
das Enzym oder Enzymgemisch eine Hydrolase, vorzugsweise aus 
der Gruppe der Carbohydrasen , Proteasen, Lipasen und Esterasen, 
Oder eine Oxini trilase , Tannase, Chitinase, Keracinase, Oxidase 
Oder ein Gemisch dieser Enzyme ist. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichne t , dafi 
ein Enzym mit Nebenaktivi taten oder ein Enzymgemisch eingesetzt 
wird . 

10. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichne t , daS 
die Carbohydrasen ausgewahlt sind aus p-Glucanasen , Celiulasen. 
Amylasen, Pentosanasen , Pectinasen. Xylanasen, Arabanasen, 
Hemicellulasen, Galactomannanasen. Polygalac turonasen, Phyta- 
sen, Glucoamylasen, a-Galac tos idasen , Pul lulanasen , Driseiase^. 

11. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet , daS 
die Oxidase eine Glucoseoxidase oder Peroxidase ist. 

12. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet , daS 
das Enzym Lysozym oder Muramidase ist. 

13. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dall 
als Granulierhilf ss tof f e enzym- und ernahrungsphysiolgisch 
vertragliche Bindemittel, Fullstoffe und/oder organische Lo- 
sungsmittei (natiirlichen Ursprungs ) eingesetzt werden. 

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet , daS 
als Bindemittel abgebaute losliche Starke und/oder Weizenkleber 
eingesetzt wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichne t , daS 
man die in pulvriger Form vorgemischt vorliegenden Bestandteile 
fiir das Enzym-Vorgranulat satzweise oder koncinuierlich in den 
Schnellmischer zufuhrt und dort ebenfalls satzweise oder kon- 
tinuierlich eine zur Emscellung des Feuchtegehal tes geeignete 
Menge Wasser oder eine waSrige Losung, gegebenenf alls mit darin 



wo 97/42837 



PCT/EP97/02306 



30 

gelosten Granul ierhil f ss to f f en oder darin geidstem Enzym oder 
Enzymgemisch, zudosiert und man nach vorgegebener Verweildauer 
das Enzym-Feuchtgranulat: aus dem Schnellmischer entnimmt oder 
kontinuierlich abzieht, 

16. Aktivi tatsstabiles Enzym-Vorgranulac zur Einarbeitung 
in Teilchen eines Tierf utcermi ttel-Granulates , dadurch gekenn- 
zeichnet, daf^ das Enzym-Vorgranulat nach einein Verfahren der 
Anspruche 1 bis 15 erhaltlich ist. 

17. Enzymgranulat nach Anspruch 16. dadurch gekennzeichnet , 
daS es aus 

0,08 bis 22 Gew.-% ( Trockensubs tanz ) Enzyrr. oder Enzymgemisch . 
55 bis 96,92 Gew.-% (Trockensubstanz ) einer Mehltype mic einem 
Ausmahlungsgrad von 30 % bis 100 %, wobei die Mehlytype durch 
Ausmahlen einer mit trockenem HeiSdampf behandelten Mehlquelle 
gewonnen wurde , 

gegebenenf alls bis zu insgesamt 18,5 Gew.-% Granulierhilf ss tof - 
fen (als wasserfreie Substanz berechnet) , 

3 bis 12 Gew,-% Feuchte besteht, wobei die Summe der Bestand- 
teile 100 Gew,-% betragt. 

18. Verwendung von Enzym-Vorgranula ten , gemal^ einer der 
Anspruche 16 oder 17 zur Herstellung von Tierf uccermittel-Gra- 
nulacen, vorzugsweise derart, daS die Enzym-Vorgranulate in 
Qbliche Tierf ut termi ttelbes candteile eingemischt und diese Mi- 
schung durch Extrusion zu einem homogenen Tierf uttermi ttel- 
Granulat verarbeitet wird. 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 


Inw:mational Application No 




PCT/EP 97/02306 


A. CLASS iFICAT[ON OF SUBJRCT MATTER 




IPC 6 A23K1/00 C12N9/98 





According to Inter national Patent CI a.s.st 11 cation (IPC) or to both national clasafication and tPC 

B. FIELDS SEARCHED 

Mimcnum documentation searched (clas^ificaUon system followed by clatTification symbols) 

IPC 6 A23K C12N 



Documcnuaon searched other than minimum documentation to the extent that such documents are included in the ficldt i^earched 



Electronic data base caa<suited daring the international search (name of data base and, where practical, search terms ascd) 



C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category ' 


Citation of document, with indication, where appropnate, of the relevant passages 


Relevant to claim No. 


E 
A 

A 


wo 97 16076 A (NOVONORDISK AS ;GIBSON 

KEITH (DK); JENSEN POUL ERIK (DK); 

LEVRING) 9 May 1997 

see page 9, line 10 - line 21 

see page 9, line 31 - page 10, line 32 

see claims 1-4,8,11-16 

WO 92 12645 A (NOVONORDISK AS) 6 August 
1992 

see page 2, line 14 - line 22 
see page 4, line 5 - line 9 
see exairple 1 
see claims 1,5 

EP 0 520 890 A (RHONE POULENC NUTRITION 
ANIMAL) 30 December 1992 
see claims 1,7,11,12 

-/-- 


1.4, 

7-10,13, 
14,16,18 

1,8-10, 

13,14, 

16,18 

1,16,18 


1 ^ j Further documents arc listed in the continuation of box C. j Patent family members arc listed m annex. 


' Special categories of cited documents : . . . . . ^ l . ^. j 

T later document published after the mtemational filing date 
, . . ^ ^ ^ , ^ . ^ . ^ or priority date and not in conflict with the applicaoon but 
A document defining the general state of the art which is not ^ undensiand the principle or theory underlying the 

considered to be of particular relevance invention 
•E- earlier document but published on or after the internationai y^- document of particular relevance; the claimed invention 

filing date cannot be coasidered novel or cannot be coast dered to 
" L/ document which nnay throw doubu on pnonty claim(s) or involve an tnvenbvc step wben the document is taken alone 

which IS cited to establish the publication date of another -y- document of particular relevance; the claimed invention 

ciuiion or other speaal reason (a-s specified) ^.^^^ considered to involve an inventive step when the 
'O' document referring to an oral disclosure, use, exhibition or document is combined with one or more other such docu- 

oiher means ments, such combination being obvious to a person skilled 

•p' document published pnor to the international filing date but "* 

later than the pnewrity date claimed document memher of the same patent family 


Date of the actual completion of the international search 

2 September 1997 


Date of mailmg of the international search report 

15. 09.97 


Name and mailing address of the ISA 

European Patent Office, P.B. 5818 PatentJaan 2 
NL - 2280 HV Rijsmjk 
Tel. ( + 31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl. 
Fax: 31-70) 340-3016 


Authonzed officer 

Dekei rel , M 



Form PCT/ISA210 (second sheet) (July 1992) 



page 1 of 2 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



li.^mational Application No 

PCT/EP 97/D2306 



C.(ContinuaUon) DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category ' CiUdon of document, with mdicaUon, where appropnate, of the relevant passages 



Relevant to claim No. 



WO 92 11347 A (HENKEL KGAA) 9 July 1992 
see page 4, paragraph 3 - paragraph 4 
see example 1 
see claims 1-4,12,13 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 012, no. 155 (C-494), 12 May 1988 

& JP 52 269685 A (SHOWA OENKO KK) , 24 

November 1987, 

see abstract 

WO 95 18544 A (RHONE POULENC NUTRITION 
ANIMAL ;DIAT JEAN CLAUDE (FR); NICO 
PIERRE) 13 July 1995 
see page 5, line 8 - line 15 

EP 0 516 867 A (NESTLE SA) 9 December 1992 
see examples 1-5 
see claim 1 



Form PCT/ISV210 <conunuation of Mcond fheet) (July 1992) 



page 2 of 2 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 

Information on patent family members 



li.^mational Application No 

PCT/EP 97/023G5 



Patent document 


Publication 


Patent family 


Publication 


cited in search report 


date 


mennber(s) 


date 



wo 9716076 A 



09-05-97 



AU 7489896 A 



22-05-97 



WO 9212645 A 



06-G8-92 



AT 120616 T 
DE 69201952 D 



DE 69201952 
EP 0569468 
ES 2070634 
JP 6504911 
US 5391371 



15-04-95 
11-05-95 
23-11-95 
18-11-93 
01-06-95 
09-06-94 
21-02-95 



EP 0520890 A 



30-12-92 



FR 


2678145 


A 


31 


-12 


-92 


AT 


146042 


T 


15 


-12 


-96 


AU 


654014 


B 


20 


-10 


-94 


AU 


1852492 


A 


07 


-01 


-93 


CA 


2072459 


A 


29 


-12 


-92 


DE 


69215770 


D 


23 


-01 


-97 


DE 


69215770 


T 


10 


-04 


-97 


ES 


2094315 


T 


16 


-01 


-97 


JP 


5184309 


A 


27 


-07 


-93 



WO 


9211347 


A 


09-07-92 


DE 


4041752 


A 


25-06-92 










AT 


121770 


T 


15-05-95 










DE 


59105338 


D 


01-06-95 










EP 


0564476 


A 


13-10-93 










ES 


2071478 


T 


16-06-95 


WO 


9518544 


A 


13-07-95 


FR 


2714575 


A 


07-07-95 










AU 


1510595 


A 


01-08-95 



EP 0516867 A 09-12-92 DE 69101434 D 21-04-94 

DE 69101434 T 23-06-94 



Farm E>CT/|SA,aiQ {patent fimily annex) {July 1992) 



INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 



t4.uemationale!{ Aktcnzcichen 

PCT/EP 97/02306 



A. KLASSIFIZIERIJNG DES ANMEI.DWNGSC.EGENSTANDES 

IPK 6 A23K1/00 C12N9/98 



Nach dcr Intcrnauonalen PatcntklaMinkation (tPK) Oder nach der nationalen Klassifikation und der IPK 



B. RECHERCHIERTE GEBIETE 



Rccherchicrtcr Mindcistpriifstoff (KJassifikationssystem und KJassifikaUonssymbole ) 

IPK 6 A23K C12N 



Rcchcrchicrte ahcr lucht zum Mindc^tpnifttoff gchorcndc Veroffcntlichungen, soweit diese untcr die recherchicrten Gebiete faJlen 



Wahrend der intcmaUonalen Recherche kon.suiticrtc clcktronischc Datcnbank (Name der Datcnbank und cvtl. verwendele Suchbegnffe) 



C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kategonc* Bezcichnung der VcrofrenUichung, soweit erfordcrlicti unter Angabc der in Betracht kommendcn '! cilc 



Bctr. Anspruch Nr. 



WO 97 16G76 A (NOVONORDISK AS ;GIBSON 

KEITH (DK); JENSEN POUL ERIK (DK); 

LEVRING) 9. Mai 1997 

siehe Seite 9, Zeile 10 - Zeile 21 

siehe Seite 9, Zeile 31 - Seite 10, Zeile 

32 

siehe Anspriiche 1-4,8,11-16 

WO 92 12645 A (NOVONORDISK AS) 6. August 
1992 



1,4. 

7-10,13, 
14,16,18 



siehe 
siehe 
siehe 



Seite 2, 
Seite 4, 
Beispiel 



Zei le 
Zei le 
1 



14 - Zeile 22 
5 - Zeile 9 



1,8-10, 

13,14, 

16,18 



siehe Anspruche 1,5 



-/-- 



0 



Wcitcrc Veroffcntlichungen sind dcr Fortsctzung von Feld C zu 
entnehmen 



0 



Sichc Anhang Fatcntfamilic 



* Besondere fCatcgoncn von angcgefacnen Veroffcntlichungen 
"A' Veroffentlichung, die den aJlgcmeinen Stand der Techmk definiert^ 
aber nicht als bcsonders bedcutsam anzuschen ist 

'E' al teres Dokumcnt, das jedoch er^ am oder nach dem intcmadonalen 
Anmeldedatum vcroffentlicht worden ist 

'L' Veroffentlichtmg, die gceignet ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er- 
sch«inen zu laissen, oder durch die das VcroffenUichungsdatum cmer 
anderen im Rechcrch«nbericht genanncen Vcroffcntlichung belegt werdcn 
soU Oder die aa^ cinem anderen bcsonderen Grund angegeben ist (wie 
auvgefuhrt) 

'O' Veroffentlichung, die sich auf cine mtindliche Offenbarung, 

cine Benutzung, cine Ausstellung oder andcre Mafinahmcn bezieht 

'P' Veroffentlichung, die vor dem intemationaien Anmetdedatum^ aber nach 
dem beanspruchten Prioritatodatum veroffentlicht worden ist 



T' Spatere Veroffentlichung, die nach dem internationalen Anmddedatum 
oder dem PnontaL<idatum veroffentlicht worden ist und mit der 
Anmeldung nicht koltidtertt sondem nur zumVersCandnis de$ der 
Erfindung zugrundehegcnden Pnnzips oder dcr ihr zugrundehegenden 
Theone angegeben ist 

X* Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beaa-spnjchtc Erfindung 
kann allcin auf^rund dieser Veroffentlichung nicht als neu oder auf 
erlindenscher Tatigkat beruhcnd betrachtet werden 

Y* Veroffentlichung von besondcrcr Bedeutung; die beampruchte Erfindung 
kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit bcruhend betrachtet 
werden» wenn die Veroffentlichung mit ciner oder mehrcrcn anderen 
VeroffenHichungen dieser Kateeone in Verbinduns gcbracht wird und 
diese Verbindung fiir einen Facnmann nahetiegend ist 

&' Veroffentlichung, die Mitglicd dcrsclben Patentfamihe ist 



Datum des Abschtusses der mtemationalen Recherche 



2. September 1997 



Abscndedatum dcs internationalen RccherchcnbenchLs 



1 5. 09.37 



Name und Po^ctarLSchrift der Internationale Rechcrchenbchorde 

Europaischet; Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rtjswijk 
Tel. ( + 31-70) 340-2040, Tx. 31 651 cpo nl. 
Fax: (+ 31-70) 340-3016 



Bcvollmachtigter Bedicnstetcr 



Dekeirel, M 



FonnWau PCT/1SA^2I0 iBl«tt 2) (Juli 1992) 



Seite 1 von 2 



INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 



fnucrnationalcs Aktenzeichen 

PCT/EP 97/02306 



C.{Fortsetzung) ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



iCategone* 1 Bezcichnung der VcroffcnUichung, sowcit erforderiich unter Angabc der in Bctracht kommcndcn Telle 



Betr. Anspruch Nr. 



EP 0 520 89G A (RHONE POULENC NUTRITION 
ANIMAL) SO.Dezember 1992 
siehe Anspriiche 1,7,11,12 

WO 92 11347 A (HENKEL KGAA) 9.Juli 1992 
siehe Seite 4, Absatz 3 - Absatz 4 
siehe Bei spiel 1 
siehe Anspruche 1-4,12,13 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 012, no. 155 (C-494), 12. Mai 1988 

& JP 62 269685 A (SHOWA DENKO KK) , 

24. November 1987, 

siehe Zusanmenfassung 

WO 95 18544 A (RHONE POULENC NUTRITION 
ANIMAL ;DIAT JEAN CLAUDE (FR); NICO 
PIERRE) 13. Jul i 1995 
siehe Seite 5, Zeile 8 - Zeile 15 

EP Q 516 867 A (NESTLE SA) 9.Dezeniber 1992 
siehe Beispiele 1-5 
siehe Anspruch 1 



1,16,18 



1 



FormbUti PCT/1SA'2I0 (Forttetzung von BUU 2) (Juti 1992) 



Seite 2 von 2 



INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

Angaben zu Veroffenllichungcn, die zur sclben Patentfarmlic gehorcn 



t.^ucmationales Aktenzeichcn 

PCT/EP 97/02305 



Im Recherchenbericht 


Datum der 


Mitgtied(er) dcr 


Datum dcr 


angefuhrtes Patentdokument 


Veroffentlichung 


Patentfamilie 


Veroffenllichung 



wo 9716076 A 



09-05-97 



AU 7489895 A 



22-G5-97 



WO 9212645 A 



06-08-92 



AT 120616 
DE 69201952 
DE 69201952 
EP 0569468 
ES 2070634 
JP 6504911 
US 5391371 



T 
D 
T 
A 
T 
T 
A 



15-04-95 
11-05-95 
23-11-95 
18-11-93 
01-06-95 
09-06-94 
21-02-95 



EP 0520890 A 



30-12-92 



FR 


2678145 


A 


31 


-12 


-92 


AT 


146042 


T 


15 


-12 


-96 


AU 


654014 


B 


20 


-10 


-94 


AU 


1852492 


A 


07 


-01 


-93 


CA 


2072459 


A 


29 


-12 


-92 


DE 


69215770 


D 


23 


-01 


-97 


DE 


69215770 


T 


10 


-04 


-97 


ES 


2094315 


T 


16 


-01 


-97 


JP 


5184309 


A 


27 


-07 


-93 



WO 


9211347 


A 


09-07-92 


DE 


4041752 


A 


25-06-92 










AT 


121770 


T 


15-05-95 










DE 


59105338 


0 


01-06-95 










EP 


0564475 


A 


13-10-93 










ES 


2071478 


T 


16-06-95 


WO 


9518544 


A 


13-07-95 


FR 


2714575 


A 


07-07-95 










AU 


1510595 


A 


01-08-95 


EP 


0516867 


A 


09-12-92 


DE 


69101434 


D 


21-04-94 










DE 


69101434 


T 


23-06-94 



FormbUtt PCT/ISA,/3I0 (Atihang Pateivtfamilie)(Juli 1992) 



